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(54) Title: EMULSION MANUFACTURING PROCESS 
(54) Titre: PROCEDE DE PREPARATION D'UNE EMULSION 
(57) Abstract 

The invention concerns a process for manufacturing a secondary 
emulsion consisting of droplets of a phase A that are dispersed in phase 
B, A being immiscible in B, from a polydispersed primary emulsion of 
identical formulation, made up of droplets from the said phase A dispersed 
in the said phase B, the droplets of the secondary emulsion having a 
diameter in all cases inferior to the diameter of the droplets of the primary 
emulsion. The characterizing feature is that the primary starting emulsion 
is viscoeiastic, and that the said primary starting emulsion is subjected 
to a controlled shearing action in such a way that maximal shearing is 
applied to the emulsion as a whole. , 

(57) Abrege 

L'invention conceme un procede de preparation d'une emulsion 
secondaire constituee de gouttelettes d'une phase A, dispersees dans une 
phase B, A n'Ctant pas miscible dans B, au depart d'une emulsion primaire 
polydisperse de formulation identique et constituee de gouttelettes de 
ladite phase A dispersees dans ladite phase B, les gouttelettes de I'emulsion secondaire presentant un diametre dans tous les cas infe>ieur au 
diametre des gouttelettes de Pernulsion primaire, caractCrise" en ce que Temulsion primaire de depart est viscoClastique et en ce qu'on soumet 
ladite emulsion primaire de depart a un cisaillement control* de telle sorte qu'un meme cisaillement maximal soit appliqu6 a l'ensemble de 
r6mulsion. 
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Procede de preparation d'une emulsion 

L 1 invention concerne un procede de prepara- 
tion d'une emulsion constitute de gouttelettes d'une 
phase A, dispersees dans une phase B, les phases A et B 
n'etant pas miscibles. 
5 Le procede de 1' invention est plus particu- 

lierement utile pour la preparation d' emulsions monodis- 
perses . 

Le procede de l f invention est egalement 
applicable a la preparation d' emulsions a faible teneur 
10 en tensioactif. 

De nombreuses techniques d 1 emulsif ication 
sont connues a ce jour. Parmi les plus courantes, on peut 
citer les techniques de microf luidisation et d'ultraso- 
nication . 

15 La microf luidisation consiste a projeter sous 

haute pression un jet liquide constitue de deux fluides 
non miscibles sur une paroi solide. Les turbulences et 
cavitations ainsi induites conduisent a la dispersion 
d'un fluide dans l'autre. 

20 L 1 ultrasonication permet la dispersion d'un 

fluide donne dans un autre fluide formant la phase 
continue et non dispersible dans le premier. Par ce 
procede, on soumet un melange des deux fluides a des 
vibrations ultrasoniques de grande intensite qui creent 

25 les phenomenes de cavitation entrainant la dispersion 
d'un fluide dans l f autre. 

Les demandes de brevet europeennes EP 442 831 
et EP 517 987 divulguent par ailleurs des procedes de 
preparation d' emulsions monodisperses du type huile-dans- 

30 1'eau ou polymere magnetisable-dans-1 ' eau . Ces procedes 
comprennent les etapes consistant a : 

a) ajuster la teneur en huile respectivement 
en polymere d'une emulsion stable primaire polydisperse 
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a une valeur comprise entre 1 et 40% en poids; 

b) augmenter la concentration en tensioactif 
de 1* emulsion primaire polydisperse de fa^on a obtenir 
deux phases, une phase dite liquide ou les gouttelettes 

5 d'huile, respecti vement de polymere sont libres et une 
phase dite solide ou les gouttelettes sont associees; 

c) separer la phase liquide de la phase 

solide; et 

d) recornmencer eventuellement les operations 
10 a) a c) ci-dessus autant de fois qu'il est necessaire 

pour obtenir l 1 emulsion monodisperse . 

Ces procedes impliquent le f ractionnement 
d'une emulsion primaire de depart par cremages succes- 
sif s . 

15 II va sans dire que ces deux premiers 

procedes longs et fastidieux ne sont pas facilement 
indust rialisables . 

L ' invention propose un procede de preparation 
d'une emulsion au depart d'une emulsion primaire simple 

20 constitute de deux phases non miscibles, lequel est 
particulierement adapte au milieu industriel et dont la 
mise en oeuvre est particulierement aisee. 

Plus precisement, 1' invention fournit un 
procede de preparation d'une emulsion secondaire cons- 

25 tituee de gouttelettes d'une phase A, dispersees dans une 
phase B, A n'etant pas miscible dans B, au depart d'une 
emulsion primaire polydisperse de formulation identique 
et constitute de gouttelettes de ladite phase A disper- 
sees dans ladite phase B, les gouttelettes de 1' emulsion 

30 secondaire presentant un diametre dans tous les cas 
inferieur au diametre des gouttelettes de 1* emulsion 
primaire, caracterise en ce que 1* emulsion primaire de 
depart est viscoelas t ique et en ce qu'on soumet ladite 
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emulsion primaire de depart a un cisaillement controle 
de telle sorte qu ' un meme cisaillement maximal soit 
applique a l f ensemble de l 1 emulsion. 

Dans le contexte de la presente demande, on 
5 entend par emulsion primaire, 1' emulsion de depart 
utilisee pour produire 1' emulsion cible, designee par 
emulsion secondaire . 

On notera que selon l r invention les formula- 
tions de 1' emulsion primaire de depart et de 1' emulsion 
10 cible secondaire sont identiques, ce qui signifie en 
d'autres termes que ces emulsions contiennent les memes 
ingredients dans des quantites egales. 

Selon un mode realisation prefere de 1' inven- 
tion, l 1 emulsion primaire est simple: dans ce cas, elle 
15 est constitute d'une premiere phase homogene en disper- 
sion dans une seconde phase homogene, dite phase 
continue, lesdites premiere et seconde phases etant par 
definition non miscibles. 

Cependant il est possible de mettre en oeuvre 
2 0 le procede de 1' invention au depart d'une emulsion double 
constitute de gouttelettes d'une emulsion ou d'une 
dispersion donnee dans une phase continue homogene. 

Comme exemple d' emulsions doubles, on peut 
citer les emulsions de type eau-dans-1 1 huile-dans-1 ' eau . 
25 Partant de telles emulsions doubles, on 

aboutit a une emulsion secondaire du meme type, c'est-a- 
dire une emulsion double. 

Le procede de l 1 invention est applicable 
quelle que soit la nature des phases dispersees et 
30 continue, la caracteristique essentielle etant la non- 
miscibilite de ces deux phases dans les conditions 
d ' emulsif ication, et notamment, dans des conditions 
donnees de temperature et de pH. 



BNSDOCID: <WO 9738787A1 J_> 



WO 97/38787 



PCT/FR97/00690 



4 

De fait, selon 1' invention, le terme phase 
englobe a la fois les corps purs et les solutions 
colloidales ou fluides complexes. On peut ainsi envisager 
une emulsion primaire de type eau-dans-1 1 huile ou huile- 
5 dans-1 f eau . 

Toutefois, selon un mode de realisation 
prefere l 1 emulsion primaire est une emulsion de type 
huile -dans-1 1 eau . 

Par "huile", on entend selon 1* invention 

10 toute substance hydrophobe, insoluble ou tres peu soluble 
dans l'eau, susceptible d'etre mise en emulsion aqueuse 
stable du type huile dans eau, eventuellement a l'aide 
d'un tensioactif. Une telle substance hydrophobe et 
insoluble peut etre par exemple un polymere organique tel 

15 qu'un polyethyleneglycol , un poly(acide acrylique) ou un 
polyorganosiloxane , un latex organique, une huile 
minerale, de 1 1 hexadecane, des cristaux liquides (lyotro- 
piques ou thermot ropiques ) . 

Les polyorganosiloxanes, ou silicone, sont 

20 des polymeres organosilyles comprenant des liaisons Si-O- 
Si. 

On sait mettre en emulsions aqueuses prati- 
quement toutes les silicones qui se presentent sous forme 
de polymeres fluides plus ou moins visqueux, ou solides 
25 a temperature ambiante. 

Les polymeres silicones sont lineaires, 
cycliques ou ramifies. Les polymeres tres ramifies sont 
egalement denommes resines. lis peuvent se presenter sous 
forme de fluides plus ou moins visqueux ou de solides . 
30 Les polydiorganosiloxanes sont des polymeres 

sensiblement lineaires qui se presentent sous forme de 
fluides plus ou moins visqueux allant des huiles peu 
visqueuses jusqu f aux gommes . 
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Le procede selon 1' invention est avantageuse- 
ment applicable aux emulsions silicones dont la silicone 
est un polydiorganosiloxane sensiblement lineaire bloque 
a chacune de ses extremites par une fonction silanol ou 
5 par un radical t riorganosiloxyle et dont la viscosite a 
25°C est generalement comprise entre 25 mPa . s et 30 x 
10 6 mPa.s. 

Le polydiorganosiloxane peut done etre 
indif f eremment une huile visqueuse et une gomme. Les 
10 radicaux organiques lies au silicium sont des radicaux 
hydrocarbones monovalents generalement choisis parmi les 
radicaux alkyle en C^-C^, phenyle, vinyle et l'atome 
d ' hydrogene . 

On prefere neanmoins que la silicone soit un 
15 polydimethylsiloxane . 

II doit etre entendu que selon 1' invention 
les phases dispersee A et continue B peuvent etre 
constitutes d'un ou plusieurs composes chimiques diffe- 
rents : Par exemple de fagon a ameliorer la stabilite d' 
20 emulsions huile-dans-1 ' eau, il peut etre necessaire 
d'ajouter a la phase aqueuse un ou plusieurs tensio- 
actifs, de preference non ionique ou anionique, mais 
egalement cationiques, zwitterioniques ou amphoteres. 

On notera qu'au depart d ! une emulsion 
2 5 primaire stable , le procede de 1' invention conduit a une 
emulsion secondaire stable. 

Lorsque 1 ! emulsion est preparee a partir 
d'huile et d'eau en presence d'un ou plusieurs tensioac- 
tifs, on prefere que le ou les tensioactifs constituent 
30 de 20 a 40% du poids de la phase aqueuse. 

Ces tensioactifs sont bien connus de 1 ' homme 
de metier et sont en particulier decrits dans les brevets 
americains US-A-2 891 920, US-A-3 294 725, US-A-3 360 
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491, US-A-3 983 148 et le brevet frangais FR-A-2 605 634 
cites comme reference. 

Les agents tensio-actif s anioniques sont 
choisis parmi les al kylbenzenesul f onates de metaux 
alcalins, alkylsufates de metaux alcalins tel que le 
dodecylsulf ate de sodium, les alkylethersulfates de 
metaux alcalins, les alkylarylethersulf ates de metaux 
alcalins et les dioctylsulf osuccinates de metaux alca- 
lins . 

Les agents tensio-actif s cationiques utilises 
conformement a 1' invention, sont choisis parmi les 
halogenures de dialkyl (C 10 -C 30 ) benzyldimethylammonium et 
les sels d" ammonium quaternaires polyethoxyles. 

Les agents tensioactifs amphoteres utilises 
conformement a 1' invention sont choisis parmi N- 
alkyl (C 10 -C 22 )betaines, les N-alkyles (£, -£> ) amidobetaines , 
les alkyl (C 10 -C 22 ) imidazolines et les derives de l'aspara- 
gine . 

Les agents tensioactifs non ioniques sont 
choisis parmi les acides gras polyethoxyles, les esters 
de sorbitan, les esters de sorbitan polyethoxyles, les 
alkylphenols polyethoxyles, les alcools gras polyethoxy- 
les, les amides gras polyethoxyles ou polyglyceroles, les 
alcools et alphadiols polyglyceroles . 

De meme, l'huile peut etre constitute d 1 une 
ou plusieurs substances hydrophobes insolubles ou tres 
peu solubles dans 1 'eau. 

Selon l 1 invention, il est essentiel que 
1' emulsion primaire de depart soit viscoelast ique . II 
doit etre entendu que les proprietes viscoelastiques 
caracterisent l 1 emulsion dans son ensemble : en d'autres 
termes, il s'agit d 1 une viscoelasticite effective. 

Le terme viscoelast ique a la signification 
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qui lui est generalement attribute dans la technique. De 

maniere generale, un materiau est dit viscoelastique 

lorsque sous l'effet d'un cisaillement il presente a la 

fois les caracteristiques d'un materiau purement elas- 

5 tique, c'est-a-dire qu'il est capable de stocker de 

l'energie, ainsi que les caracteristiques d'un materiau 

purement visqueux, c'est-a-dire qu'il est egalement 

capable de dissiper de l'energie. 

Selon l f invention, le domaine de viscoelasti- 

10 cite est delimite par les equations (1) et (2) suivantes 

figurant les variations du module elastique G' et du 

module de dissipation G M : 

(1) 1.10" 2 dyne/cm 2 (1.1CT 3 N/m 2 ) ± 

(G' 2 + G" 2 )^ < 1.10 8 dyne/cm 2 (1.10 7 N/m 2 ) . 

15 G ' 

(2) > 0,01 

G " 

G 1 et G" etant mesures au taux de cisaille- 
20 ment maximal auquel on entend soumettre 1' emulsion 
primaire . 

De maniere preferee, .les modules G 1 et G" 
satisfont les equations suivantes (3) et (4). 

(3) 1 dyne/cm 2 (1.10" 1 N/m 2 ) < (G ' 2 + G" 2 ) +H < 
25 1.10 4 dyne/cm 2 (1.10 3 N/m 2 ) 

G' 

(4) 0 r 1 < < 10 

G M 

30 La viscoelasticite effective de l 1 emulsion 

depend de differents parametres. Parmi ceux-ci on peut 
mentionner la viscoelasticite de la phase continue et la 
proportion des gouttes en dispersion dans la phase 
continue . 

35 Suivant la nature des phases en presence et 
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leur proportion respective, 1 1 homme du metier pourra done 
jouer sur l'un ou 1' autre de ces parametres, eventuelle- 
ment les deux, pour aboutir a la viscoelasticite effec- 
tive souhaitee et ceci a l'aide de ses seules connaissan- 
5 ces generales de la technique. 

Selon un mode de realisation prefere, la 
viscoelasticite effective de 1' emulsion primaire est 
obtenue en selectionnant une phase continue viscoelas- 
tique . 

1° Dans le cas d f emulsions huile-dans-1 1 eau, la 

viscoelasticite de la phase aqueuse peut etre obtenue par 
incorporation d 1 un ou plusieurs additifs, tels que des 
tensioactif s . 

Cependant, dans le cas ou 1 1 on souhaite 

15 limiter la quantite de tensioactif ou bien lorsque la 
nature du tensioactif est telle que 1' emulsion resultante 
ne presente pas les caracteris t iques souhaitees de 
viscoelasticite, il est possible d'incorporer un additif 
supplementaire eventuellement depourvu de proprietes de 

20 surface mais efficace du point de vue de son activite 
epaississante . 

Comme exemple de tel constituant, on peut 
citer le dextran. 

En variante, en vue d'atteindre les caracte- 

25 ristiques souhaitees de viscoelasticite effective de 
1' emulsion, il est possible d'augmenter la quantite de 
phase dispersee : dans ce cas, la proportion de phase 
dispersee sera d'au moins 65% en poids par rapport au 
poids total de l 1 emulsion, de preference d'au moins 80%. 

30 On notera que lorsque l 1 emulsion primaire est 

telle que sa phase continue est elle-meme viscoelastique , 
ou lorsque la proportion de phase dispersee est d'au 
moins 65% en poids par rapport a la masse totale de 
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l'emulsion, la quantite de tensioactif ajoutee peut etre 
nulle et n'est generalement pas superieure a 5% en poids 
par rapport a la masse totale de l'emulsion. 

Ainsi, le procede de 1' invention permet la 
5 preparation d'emulsions contenant moins de 5% de ten- 
sioactif . 

Selon le procede de 1 'invention, les goutte- 
lettes de l'emulsion secondaire ont un diametre inferieur 
au plus petit diametre des gouttelettes de l'emulsion 

10 polydisperse de depart. 

Le diametre des gouttelettes de l'emulsion 
secondaire depend done du diametre des gouttelettes de 
l'emulsion de depart. Suivant 1 ' application envisagee de 
l'emulsion secondaire, il conviendra de selectionner 

15 l'emulsion primaire de depart de telle sorte que la 
dimension des gouttelettes de l'emulsion primaire soit 
superieure a la taille des gouttelettes de l'emulsion 
cible laquelle est determinee par le domaine d' applica- 
tion . 

20 De maniere generale, les gouttelettes de 

l'emulsion primaire de depart ont un diametre variant 
entre 1 et 100 de preference entre 10 et 100 pm. 

La taille des gouttelettes de l'emulsion 
primaire de depart peut etre controlee de fagon connue 

25 en soi lors de sa preparation en ajustant les conditions 
operatoires . 

L'emulsion primaire de depart est facilement 
preparee par l'homme du metier a l'aide des procedes 
d'emulsification conventionnels, connus dans la technique 
30 qui conduisent a des emulsions polydisperses , de telles 
emulsions etant caracterisees par une distribution large 
du diametre des gouttelettes. 

De fagon avantageuse, l'emulsion primaire est 



BNSDOCID: <WO_9738787A1_L> 



WO 97/38787 



PCT/FR97/00690 



10 

preparee en ajoutant goutte-a-goutte l'une des deux 
phases a la phase continue sous agitation constante. Par 
mise en oeuvre de ce procede, il est possible de contro- 
ler le diametre minimal seuil des gouttelettes consti- 
5 tuant 1' emulsion primaire en ajustant la vitesse d ! intro- 
duction des gouttes de la premiere phase dans la phase 
continue par rapport a la vitesse d' agitation de la phase 
continue. De maniere preferee, on maintiendra pendant 
toute la duree de 1' addition le rapport de la frequence 

10 d' introduction des gouttes au volume de la phase continue 
a une valeur 10 a 100 fois inferieure a la vitesse 
d' agitation de la phase continue, 

Les dispositifs utilisables pour agiter la 
phase continue lors de la preparation de 1 'emulsion 

15 primaire sont varies. On prefere neanmoins les agitateurs 
mecaniques a cisaillement dont la geometrie assure une 
certaine homogeneite du taux de cisaillement. En vue 
d'empecher la formation de gouttelettes de trop faibles 
dimensions, il convient en effet d'eviter des trop 

20 grandes inhomogeneites des taux de cisaillement appli- 
ques . 

Par ce procede, on obtient une emulsion 
primaire polydisperse presentant une viscosite moyenne 
uniforme, designee ici par viscosite effective uniforme. 

25 Le procede de 1' invention consiste a sou- 

mettre une emulsion primaire viscoelastique a un cisail- 
lement controle de telle sorte qu 1 un meme cisaillement 
maximal soit applique a 1' ensemble de I 1 emulsion. 

Pour ce faire, on peut envisager de soumettre 

30 1' ensemble de l 1 emulsion a un taux de cisaillement 
constant . 

Cependant, 1' invention n'entend pas se 
limiter a ce mode de realisation particulier. 
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De fait, le taux de cisaillement peut etre 
distinct, a un temps donne, pour deux points de 1' emul- 
sion . 

En variant la geometrie du dispositif utilise 
5 pour generer les forces de cisaillement, il est possible 
de moduler le taux de cisaillement applique a 1' emulsion 
dans le temps ou/et dans l'espace. 

Pour autant que 1* emulsion soit en ecoulement 
lorsque soumise au cisaillement, chaque partie de 

10 1 ! emulsion peut etre ainsi soumise a un taux de cisaille- 
ment qui varie dans le temps. Le cisaillement est dit 
controle lorsque quelle que soit la variation dans le 
temps du taux de cisaillement, celui-ci passe par une 
valeur maximale qui est la meme pour toutes les parties 

15 de 1' emulsion, a un instant donne qui peut differer d'un 
endroit a 1 ' autre de 1' emulsion. 

De maniere preferee, de fagon a controler le 
cisaillement, on introduit 1' emulsion primaire dans un 
dispositif approprie. Ce dispositif peut presenter des 

20 configurations variees. La configuration exacte n'est pas 
essentielle selon l 1 invention des "lors qu'en sortie de 
ce dispositif 1' ensemble de 1' emulsion a ete soumis au 
meme cisaillement maximal. 

Les Figures 1 a 5 schematisent trois types de 

25 dispositif s utilisables dans le cadre de 1 'invention. 

La Figure 1 est une vue en coupe d'une 
cellule dite de Couette 1; celle-ci est constitute de 
deux cylindres concentriques 2 et 3 en rotation constante 
l'un par rapport a 1' autre. Sur la Figure 1, le cylindre 

30 interne 2 est immobile alors que le cylindre externe 3 
est anime d 1 un mouvement de rotation uniforme par rapport 
a un axe d 1 entrainement 15. Les cylindres concentriques 
2 et 3 delimitent une enceinte 4 annulaire. Aux extremi- 
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tes superieure et inferieure de 1 'enceinte 4 sont 
disposes deux roulements a biiles etanches 5 et 6 
annulaires. Un couvercle 7 dont les dimensions correspon- 
dent a ceiles du cylindre externe 3 ferme la partie 
5 superieure du dispositif 1. 

Les cyiindres 2 et 3 concentriques sont 
decales 1 1 un par rapport a 1 ■ autre dans le sens de la 
longueur de telle sorte que la partie inferieure 8 du 
cylindre interne repose sur un support plan 9. 

10 La cellule de Couette 1 representee sur la 

Figure 1 comprend egalement un conduit d 1 alimentation 10 
en emulsion primaire qui traverse le support 9 et 
debouche dans la partie superieure 11 de l 1 enceinte 4. 
L' autre extremite du conduit d 1 alimentation est reliee 

15 a un reservoir 12 contenant 1' emulsion primaire, Le debit 
d ' alimentation en emulsion primaire est controle par un 
piston 13. La partie inferieure de 1 1 enceinte 4 diametra- 
lement opposee au point 11 est munie d'une conduite 
d 1 evacuation 14 de l 1 emulsion secondaire laquelle 

20 traverse le support plan 9. 

Le dispositif de la figure 1 permet la 
preparation en continu de 1' emulsion secondaire cible. 
En cours de production, 1* enceinte 4 est alimentee en 
continu en emulsion primaire par la conduite 10. L'emul- 

25 sion primaire circule dans 1' enceinte 4 tout en etant 
soumise a des forces de cisaillement engendrees par la 
rotation uniforme du cylindre externe 3 sur lui-meme. 

Dans un tel dispositif 1' emulsion primaire 
est soumise a un taux de cisaillement constant, le taux 

30 de cisaillement etant defini ici comme le rapport de la 
vitesse lineaire au point de contact avec la surface du 
cylindre externe 3 a la difference (R 3 -R 2 ) ou R 2 et R 3 
sont respectivement les rayons des cyiindres interne 2 
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et externe 3. 

Lorsque l f emulsion est recuperee au sortir du 
conduit d'evacuation 14, celle-ci a les caracteristiques 
de 1' emulsion secondaire cible. 
5 Dans le cas ou un f onctionnement en disconti- 

nu est souhaite, il suffit d'introduire via le conduit 
d ' alimentation 10 un volume determine de l 1 emulsion 
primaire . 

De fagon generale, le debit d ' alimentation en 

10 emulsion primaire sera maintenu suffisamment bas de telle 
sorte que la valeur du taux de cisaillement dans le sens 
de l'ecoulement soit bien inferieure au taux de cisaille- 
ment engendre par la rotation uniforme du cylindre 
externe 3 tel que defini ci-dessus. 

15 La Figure 2 est une vue en coupe d f un second 

dispositif 16 pour 1 ' application des forces de cisaille- 
ment; la Figure 3 est une vue suivant l'axe 3-3 de la 
Figure 2 de ce meme dispositif. Le dispositif 16 est 
constitue de deux plaques paralleles de dimensions 

20 identiques 17 et 18 en mouvement oscillant I'une par 
rapport a V autre. Sur la Figure 2, la plaque superieure 
17 est anime d'un mouvement de va-et-vient par rapport 
a la plaque inferieure 18 qui est immobile. Ce mouvement 
de va-et-vient a lieu dans une direction parallele aux 

25 deux plaques 17 et 18: la direction exacte du mouvement 
est indiquee Figure 3 par la double fleche. 

Les deux plaques 17 et 18 delimitent une 
enceinte 19 dans laquelle circule 1' emulsion primaire. 

L f enceinte 19 est fermee a deux de ses 
30 extremites par deux joints etanches en teflon 26 et 27 
de forme parallelepipedique jouant le role d ! espaceurs 
entre les deux plaques 17 et 18. 

Le dispositif 16 des Figures 2 et 3 comprend 
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egalement une conduite d ' alimentation 20 en emulsion 
primaire laquelle traverse la plaque inferieure 18 et 
debouche dans la partie centrale 21 de 1 'enceinte 19. 
L'autre extremite de la conduite 20 est reliee a un 
5 reservoir 22 contenant 1' emulsion primaire. Le debit 
d ' alimentation en emulsion primaire est controle par un 
piston 23. 

Le dispositif 16 est egalement adapte pour la 
preparation en continu de 1' emulsion secondaire cible. 

10 En cours de production, 1' enceinte 19 est alimente en 
continu en emulsion primaire par la conduite 20. L 1 emul- 
sion primaire circule de la partie centrale 21 de 
1' enceinte 19 vers les bords lateraux 24 et 25 de 
1* enceinte 19 (representees sur la Figure 3) tout en etant 

15 soumise a des forces de cisaillement engendrees par le 
mouvement oscillant de la plaque 17. 

Sur les Figures 4 et 5 est represents un 
dispositif 30 egalement utilisable selon 1' invention. Ce 
dispositif est constitue de deux disques concentriques 

20 31 et 32 delimitant une enceinte 33 dans laquelle circule 
1 ? emulsion primaire. La Figure 4 est une vue en coupe du 
dispositif 30, alors que la Figure 5 est une vue de 
dessus de ce meme dispositif 30. Sur les Figures 4 et 5, 
le disque superieur 31 est immobile, alors que le disque 

25 inferieur 32 est anime d'un mouvement uniforme de 
rotation autour de son axe. Le dispositif 30 comprend une 
conduite d f alimentation 34 en emulsion primaire laquelle 
traverse le disque superieur 31 et debouche dans la 
partie centrale 35 de 1 'enceinte 33. L'autre extremite 

30 de la conduite 34 est reliee a un reservoir contenant 
1' emulsion primaire, non represents sur les Figures 4 et 
5. 

Le dispositif 30 des Figures 4 et 5 est 
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egalement congu pour la production en continu de l f emul- 
sion secondaire cible. 

En cours de production, l'enceinte 33 est 
alimentee en emulsion primaire par la conduite 34. 
5 L'emulsion primaire circule de la partie centrale 35 de 
l'enceinte 33 vers la peripherie de l'enceinte 33 ou 
l'emulsion secondaire est recueillie. 

Dans un tel dispositif, le taux de cisaille- 
ment auquel est soumise l'emulsion primaire n'est pas 

10 constant mais croit lineairement en fonction de la 
distance a l'axe de rotation et de la frequence de 
rotation. Toutefois, l'ensemble de l'emulsion est 
soumise, lors de sa progression dans ce dispositif a une 
meme variation du taux de cisaillement . 

15 Un autre type de dispositif est la cellule de 

type plan/cone , ou un cone dont la pointe est dirigee 
vers un plan, et dont l'axe est perpendiculaire a ce 
plan, tourne a une vitesse angulaire constante a distance 
du plan. 

20 Ces cellules sont couramment utilisees dans 

des appareils commerciaux, en particulier des rheometres 
permettant de mesurer les proprietes viscoelastiques de 
liquides (par exemple : CARRIMED ou RHEOMETRICS) . 

Dans chacun de ces dispositifs la nature du 

25 materiau constituant les cylindres, disques et plaques 
en mouvement, directement en contact avec l'emulsion a 
traiter n'est pas essentielle selon l'invention. 

Toutefois, ce materiau est choisi de fagon a 
ne pas induire la coalescence des gouttelettes de 

30 l'emulsion a la surface desdits cylindres, disques et 
plaques. Une telle coalescence provoquerait 1' apparition 
d'une couche de glissement propre a reduire et eventuel- 
lement faire disparaitre les forces de cisaillement 
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necessaires a la formation de 1' emulsion secondaire. 
Comme exemples de materiaux appropries, on peut citer le 
verre, le plexiglass R f le titane, l'acier inoxydable et 
1 1 aluminium. 

5 Dans les dispositifs utilises pour generer 

les forces de cisaillement , les surfaces en mouvement 
peuvent etre indif f eremment lisses, rugueuses, ondulees 
ou presenter des cavites plus ou moins importantes. 

La temperature est un parametre qui peut 
10 avoir une influence considerable sur la viscosite des 
phases continue et dispersee. Elle peut egalement reduire 
la stabilite des gouttelettes de I'emulsion. 

Les contraintes de cisaillement generees par 
les dispositifs decrits ci-dessus n'entralnent generale- 
15 ment pas d 1 importantes fluctuations de la temperature. 

Par prudence, il peut etre utile cependant de thermosta- 
ter les dispositifs a cisaillement mecanique utilises. 

La valeur maximale du taux de cisaillement 
auquel est soumise I'emulsion primaire depend de la 
20 frequence de rotation, de la frequence d 1 oscillation 
et/ou de l f amplitude d 1 oscillation du mouvement des 
plaques, cylindres et disques des dispositifs decrits ci- 
dessus . 

De fagon generale, on a constate qu'une 
25 valeur elevee du taux maximal de cisaillement conduit a 
la formation d'emulsions constitutes de gouttelettes de 
tres petite dimension et presentant une distribution 
granulometrique tres etroite. 

De fagon a augmenter la valeur du taux de 
30 cisai ement maximal, 1 1 homme du metier peut jouer sur 
plusieurs parametres, a savoir la frequence de rotation, 
la frequence d 1 oscillation et/ou l 1 amplitude d'oscilla- 
tion du mouvement des plaques, cylindres et disques des 
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dispositifs decrits ci-dessus, ainsi que sur la dimension 
des enceintes respectives de ces differents dispositifs 
dans la direction perpendiculaire au sens de 1 ' ecoulement 
impose par le mouvement de la surface. 
5 Cependant lorsque la viscoelas tici te effec- 

tive de 1' emulsion est tres importante par exemple dans 
le cas d'une emulsion primaire tres concentree en phase 
dispersee et dont la phase continue est elle-meme 
viscoelastique, il est preferable de reduire la dimension 

10 de l 1 enceinte. En effet, une augmentation de 1' amplitude 
d ! oscillation et/ou de la frequence du mouvement pourrait 
entrainer un ecoulement heterogene (par formation de 
fractures), ce qui est a eviter. 

On notera que le taux maximal de cisaillement 

15 varie de fagon lineaire avec l'amplitude d 1 oscillation 
et/ou la frequence du mouvement et de fagon inversement 
proportionnelle avec la dimension de 1' enceinte dans une 
direction perpendiculaire a 1 ' ecoulement . 

De fagon generale le taux maximal de cisail- 

20 lement est compris entre 1 et 1.10 6 s" 1 . 

De maniere preferee cependant le taux maximal 
de cisaillement est situe dans l'intervalle 100-5000 s" 1 , 
mieux encore 500-5000 s" 1 . 

Le procede de 1' invention permet la prepara- 

25 tion d'emulsions monodisperses . 

II doit etre entendu que par emulsion 
monodisperse, on entend selon 1' invention une emulsion 
constitute de gouttelettes dispersees dans une phase 
continue caracterisees par une distribution granulome- 

30 trique tres etroite. Dans le cas d'une distribution du 
type de Gauss dans laquelle on aura represents les 
variations du volume occupe par la matiere dispersee en 
fonction du diametre des gouttelettes, on considerera que 
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la distribution est tres etroite lorsque l'ecart type est 
inferieur ou egal a 30%, et de preference de 1'ordre de 
5 a 25% . 

En vue d'aboutir a une emulsion secondaire 
monodisperse, un certain nombre de conditions doivent 
etre reunies : 

(i) La phase continue de l f emulsion doit etre 
viscoelastique . 

(ii) La viscosite effective de 1 'emulsion 
primaire de depart doit etre superieure a la viscosite 
de la phase dispersee A, lesdites viscosites etant 
mesurees a has taux de cisailiement, de preference entre 
10 et 100s" 1 . De maniere preferee, la viscosite de la 
phase continue B est en outre superieure a la viscosite 
de la phase dispersee A, lesdites viscosites etant 
mesurees a bas taux de cisailiement , de preference entre 
10 et 100s" 1 . 

(iii) Pour autant que l f emulsion est en 
ecoulement lorsque soumise au cisailiement controle, cet 
ecoulement doit etre homogene, par opposition a un 
ecoulement heterogene avec effets de fracture. 

Plus precisement lorsque le cisailiement 
controle est realise par mise en contact de ladite 
emulsion avec une surface solide en mouvement, un 
ecoulement homogene est caracterise par un gradient de 
Vitesse constant dans une direction perpendiculaire a la 
surface solide en mouvement. 

Un moyen de controler 1 1 ecoulement consiste 
a jouer sur la dimension des enceintes dans la direction 
perpendiculaire au sens de 1' ecoulement impose par le 
mouvement de la surface. 

On notera que, dans le cas du dispositif de 
la Figure 1, cette dimension est definie par la diffe- 
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rence (R 3 -R 2 ) . Dans le cas de la Figure 2, cette dimen- 
sion est definie par la distance separant les deux 
plaques paralleles dans une direction qui leur est 
perpendiculaire. Dans le cas de la Figure 4, cette 
5 dimension est definie par la distance separant les deux 
disques dans la direction de l'axe de rotation du disque 
inf erieur . 

De fagon generale, un ecoulement heterogene 
peut etre rendu homogene par reduction de la taille de 
10 l 1 enceinte et plus particulierement par reduction de sa 
dimension dans la direction perpendiculaire au sens de 
1 1 ecoulement . 

Ainsi, on a pu constater que pour des 
emulsions de type huile-dans-1 ' eau et dans le cas des 
15 dispositifs schematises Figures 1 a 5, cette dimension 
est preferablement maintenue au-dessous de 200 pm. 

Le procede de 1' invention permet de preparer 
des emulsions secondaires dont la taille des gouttelettes 
est comprise entre 0 f 05 et 50 pm, de preference entre 0,1 
20 et 10 pm. 

La valeur du diametre des gouttelettes de 
1' emulsion obtenue peut etre mesuree par mise en oeuvre 
de l'une quelconque des methodes connues de l'art 
anterieur : deux de ces methodes sont couramment utili- 

25 sees dans la technique. La premiere est la microscopie 
a contraste de phase, la seconde est la granulometrie 
laser. Une troisieme methode appropriee au cas d' emul- 
sions constitutes d'au moins 65% en poids de phase 
dispersee consiste a remplir de 1' emulsion secondaire une 

30 cellule permettant la transmission d ! au moins 80% de la 
lumiere incidente. En envoyant un faisceau laser a 
travers la cellule et en plagant un ecran sur le trajet 
apres la cellule on remarque un anneau de diffusion dont 
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la position donne directement le diametre moyen 2a des 
gouttelettes en utilisant la formule classique : 

2a = 2A. (n. sine/2) _1 
8 etant 1 1 angle forme par la position de 1 1 anneau et le 
5 faisceau initial, 

X etant la longueur d 1 onde de la lumiere, et 
n etant d'indice de refraction du milieu. 

II resulte de la presente description que le 
procede de l 1 invention peut etre utilise soit en vue de 

10 preparer des emulsions monodisperses a distribution 
granulometrique resserree, soit en vue de preparer des 
emulsions contenant un tres faible pourcentage de 
tensioactif, et par exemple jusqu'a moins de 5% en poids 
de tensioactif par rapport au poids total de l 1 emulsion. 

15 Le procede de 1 1 invention trouve des applica- 

tions dans de nombreux domaines. 

Dans les domaines pharmaceutique et cosmeto- 
logique, les emulsions secondaires monodisperses resul- 
tant du procede de 1* invention sont particulierement 

20 utiles. Du point de vue de la formulation galenique, on 
sait en effet que le passage transdermique de certains 
principes actifs est accelere lorsque ceux-ci sont 
vectorises dans les gouttelettes d'une emulsion a 
distribution granulometrique la plus etroite possible. 

25 Par ailleurs, par le procede de 1' invention, on peut 
facilement preparer des vecteurs polymeriques monodisper- 
ses. II suffit en effet a partir d'une emulsion secon- 
daire monodisperse de monomeres polymerisables, resultant 
du procede de 1 1 invention, de declencher in situ, la 

30 reaction de polymerisation. 

Dans le domaine cosmetique, 1' invention 
permet la preparation d' emulsions monodisperses compre- 
nant uniquement des gouttelettes d'un diametre superieur 
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a 10 um, pratiquement exemptes de plus petites gouttelet- 
tes. De telles emulsions sont pas exemple des cremes 
monodisperses translucides iridescentes ou des emulsions 
couvrantes a incorporer dans les shampooings. 
5 Dans le domaine des detergents, le procede de 

1 1 invention permet la production massive d' emulsions 
antimousses particulierement efficaces du fait de 
l 1 absence de gouttelettes d'une taille inferieure a 20 
pm. Dans ce domaine, le procede de l 1 invention constitue 

10 un progres technique important, puisque les procedes 
actuellement mis en oeuvre ne conduisent qu'a environ 50% 
de gouttelettes ayant une taille efficace du point de vue 
de l'activite anti-mousse. 

Des dispersions de latex peuvent etre 

15 preparees de fagon avantageuse par le procede de 1' inven- 
tion, et ceci en continu. Ceci est d'autant plus interes- 
sant que les procedes connus de l'etat de la technique 
ne permettent qu'une production par batch des dispersions 
de latex. La preparation de telles dispersions passe, 

20 selon 1' invention, par les etapes d 1 emulsif ication de 
monomeres polymerisables dans une phase continue, et de 
polymerisation . 

Les proprietes lubrifiantes de divers types 
d'emulsions peuvent en outre etre ameliorees par le 

25 procede de 1' invention dans la mesure ou celui-ci permet 
la formation d'emulsions constitute de tres petites 
gouttelettes . 

L* invention est done egalement applicable au 
traitement des surfaces. 

30 Dans le domaine de l'affichage a cristal 

liquide, 1' invention permet la preparation d'emulsions 
calibrees de cristal liquide. Par melange de telles 
emulsions monodisperses de granulometrie differente, il 
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est possible d 1 opt imiser les proprietes optiques de 
l'affichage qui sont liees a la taille des gouttelettes 
presentes dans l'emulsion. 

On peut egalement citer 1 1 application du 
5 procede de l f invention dans le domaine des phytosani tai- 
res et des peintures a l'eau. 

Les exemples suivants lesquels font referen- 
ces aux Figures 6 a 14 annexees illustrent l 1 invention. 

Plus precisement les Figures 6 a 9 concernent 

10 les resultats d'une etude de la polydisper site d'une 
emulsion de polydimethylsiloxane-dans-1 ' eau en fonction 
des variations du taux de cisaillement, de la proportion 
de tensioactif present dans la phase aqueuse et de la 
proportion de polydimehtylsiloxane dans l'emulsion. 

15 Sur les Figures 10 a 12 ont ete reportes les 

resultats d'une seconde etude concernant 1 1 influence de 
ces memes parametres (taux de cisaillement, proportion 
de tensioactif et proportion de silicone) sur le diametre 
de particules d'une emulsion monodisperse de 

20 polymethylsiloxane-dans-1 1 eau . Les Figures 13 et 14 
illustrent les resultats obtenus avec une emulsion huile 
de vaseline dans l'eau. 

Pour tous les exemples le dispositif generant 
les contraintes de cisaillement est celui represents a 

25 la Figure 2. Le mouvement oscillatoire de la plaque 

mobile est tel que le rapport de 1' amplitude maximale de 
deformation de la plaque a la dimension de 1' enceinte 
dans une direction perpendiculair e aux plaques est 
superieur a 1 . La taille des gouttelettes a ete deter- 

30 minee dans tous les cas par microscopie a contraste de 
phase et par granulometr ie laser. 

Les tensioactifs utilises sont commercialises 
par la Societe ICI . 
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Le polydimethylsiloxane utilise dans les 
exemples est disponible aupres de la Societe Rhone- 
Poulenc sous la reference Rhodorsil. 

Dans les exemples 1 a 4, les gaussiennes 
5 decrivant la distribution granulometrique de 1" emulsion 
secondaire obtenue, representent les variations du volume 
occupe par la matiere dispersee en fonction du diametre 
des gouttelettes . 

10 Exemplg 1 

Dans cet exemple, les conditions operatoires 
ont ete fixees de fagon a ce que le taux de cisaillement 
designe par y dans la suite soit egal a 50 s" 1 . 

L'emulsion primaire est une emulsion 
15 polydimethylsiloxane-dans-l'eau contenant eventuellement 
une certaine quantite de tergitol-NP7 en tant que 
tensioactif . 

On a etudie la monodispersite de cette 
emulsion pour des concentrations variees de silicone et 
20 de tensioactif. Les resultats obtenus ont ete recueillis 
sur la Figure 6. Les parametres C NP7 et 0, portes respec- 

tivement en ordonnees et en abscisses du diagramme de la 
Figure 6, correspondent respectivement a la proportion 
massique de tensioactif dans la phase aqueuse et au 

2 5 pourcentage volumique de silicone dans l f emulsion totale. 

Sur cette figure la partie hachuree par des 
traits pleins correspond a un domaine de polydispersite 
tel que I'ecart type de la Gaussienne representant la 
distribution granulometrique en volume de 1' emulsion est 

30 inferieur a 10%. Dans le domaine hachure par des traits 
en pointilles, I'ecart type a une valeur comprise entre 
10 et 20%. 
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sample 2 

Le protocole operatoire est dans ce cas 
identique a l'exemple precedent sinon que les conditions 
5 operatoires ont ete modifiees de fagon a ce que le taux 
de cisailiement soit egal a 500 s" ] . 

Les resultats obtenus ont ete representes sur 
la Figure 7. On notera que la partie hachuree par des 
traits pleins correspond a un domaine de polydispersi te 
10 tel que l'ecart type de la Gaussienne representant la 
distribution granulometrique en volume de 1 'emulsion est 
inferieur a 10%. Dans le domaine hachure par des traits 
en pointilles, l'ecart type a une valeur comprise entre 
10 et 20%. 

15 

Exerople 3 

Le protocole operatoire est dans ce cas 
identique a l'exemple precedent sinon que les conditions 
operatoires ont ete modifiees de fagon a ce que le taux 

20 de cisailiement soit egal a 5000 s" 1 . 

Les resultats obtenus ont ete representes sur 
la Figure 8. De meme que pour l'exemple precedent la 
partie hachuree par des traits pleins correspond a un 
domaine de polydispersite tel que l'ecart type de la 

25 Gaussienne representant la distribution granulometrique 
en volume de 1 ' emulsion est inferieur a 10%. Dans le 
domaine hachure par des traits en pointilles, l'ecart 
type a une valeur comprise entre 10 et 20%. 

30 Exemple 4 

Dans cet exemple, 1' emulsion primaire est une 
emulsion polydimethylsiloxane-dans-1 * eau dont la phase 
aqueuse contient 40% en poids de tergitol-NP7 en tant que 
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tensioactif . 

La monodispersite de 1' emulsion obtenue par 
application du procede de 1' invention a ete etudiee en 
fonction de la valeur du taux de cisaillement y et de la 
5 concentration en polydimethylsiloxane. 

La Figure 9 resume les resultats obtenus. Sur 

cette figure y represente le taux de cisaillement et 0 

est tel que defini a l'exemple 1. 

La partie hachuree represente un domaine ou 
10 la polydispersite est telle que l'ecart type de la 
Gaussienne representant la distribution granulometrique 
en volume est inferieur a 10%. 

11 resulte des exemples 1 a 4 que la zone de 
monodispersite est plus etendue pour des valeurs crois- 
15 santes du taux de cisaillement. 

En outre, l 1 etude realisee montre que la 
monodispersite est obtenue pour les valeurs de 0 et de 
C N?7 assurant la viscoelasticite de la phase continue, 
c'est-a-dire pour une concentration suffisante de la 
20 phase dispersee et pour une concentration suffisante du 
tensioactif . 

Example 5 

L' emulsion primaire traitee est celle de 
25 l'exemple 4 precedent, la proportion volumique de 
polydimethylsiloxane dans 1' emulsion etant fixee a 60%. 

Dans cet exemple on a etudie les variations 
du rayon & des gouttelettes de 1' emulsion finale secon- 
daire en fonction du taux de cisaillement applique, dans 
30 le domaine de monodispersite. 

L ' ensemble des resultats obtenus est expose 

Figure 10. 
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Cet exemple montre que la taille des goutte- 
lettes decroit pour des valeurs croissantes du taux de 
cisaillement. Ainsi, il resulte de cette experience que 
le taux de cisaillement permet de controler de fagon 
5 simple la taille des gouttelettes de 1' emulsion. 

Exempli 5 

L 1 emulsion primaire traitee est une emulsion 

polydimethylsiloxane-dans-1 ' eau dont la proportion 
10 volumique de polydimethylsiloxane dans 1' emulsion a ete 

fixee a 60%. La valeur du taux d£ cisaillement a ete 

conservee constante et egale a 1000 s" 1 . 

Dans cet exemple on a etudie les variations 

du rayon & des gouttelettes de 1 ! emulsion finale secon- 
15 daire en fonction de la proportion massique de tergitol- 

NP7 dans la phase aqueuse, dans le domaine de monodisper- 

si te . 

L 1 ensemble des resultats obtenus est expose 
Figure 11, C NP7 etant tel que defini a l 1 exemple 1. 

20 Cet exemple montre que la taille des goutte- 

lettes decroit pour des valeurs croissantes de la 
concentration en tensioactif. De fait en augmentant la 
quantite de tensioactif , on augmente la viscoelasticite 
du milieu en jouant sur les valeurs de G' et G" , ce qui 

25 a pour effet de diminuer la taille des gouttelettes. 

L 1 emulsion primaire traitee est une emulsion 
polydimethylsiloxane-dans-1 1 eau dont la proportion 
30 massique de tergitol-NP7 dans la phase aqueuse a ete 
fixee a 40%. 

Dans cet exemple on a etudie les variations 
du rayon 3. des gouttelettes de 1' emulsion finale secon- 
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daire en fonction de la proportion volumique de polydime- 
thylsiloxane dans 1* emulsion, dans le domaine de monodis- 
perse . 

L ' ensemble des resultats obtenus est expose 

5 Figure 12, 0 etant tel que defini a l'exemple 1. 

Cet exemple montre que la taille des goutte- 
lettes decroit pour des valeurs croissantes de la 
concentration en phase dispersee. La encore, on verifie 
qu ! en augmentant la viscoelastici te du milieu par 
10 augmentation de la concentration en phase dispersee, on 
observe une reduction de la taille des gouttelettes . 

L ' emulsion primaire est un emulsion de 
15 polydimethylsiloxane-dans-1 ' eau constitute de 70% en 
volume de polydimethylsiloxane, a laquelle a ete ajoutee 
20% en poids de dextran par rapport au poids total de la 
phase aqueuse et 1% en poids de dodecylsulf ate de sodium 
par rapport au poids total de la phase aqueuse. Le 
20 dextran utilise est celui commercialise par la societe 
Sigma de masse moleculaire 100000, 

On note qu'une quantite minimale de tensioac- 
tif est necessaire pour eviter la coalescence des 
gouttelettes et assurer la stabilite de 1 'emulsion. En 
25 ce cas c'est 1' addition de 20% en poids de dextran qui 
permet de controler la viscoselasticite de l'emulsion. 

L' emulsion primaire est une emulsion de 
30 Mineral Oil (Sigma) -dans-1' eau constitute de 60% en poids 
de l'huile de vaseline, a laquelle a ete ajoutee 35% en 
poids de tergitol -NP7. 
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Le traitement est effectue dans une cellule 
de Couette [gap : 200 pm] . Les granulogrammes obtenus a 
l'aide d'un granulome tre Malvern Mastersizer sont 
representees sur les Figures 13 (Premix avant cisaille- 
5 ment) et 14 (apres cisaillement ) . 

En abscisses sont representees le diametre des 
particules (pm) et le volume des particules (%) et en 
ordonnees la proportion des particules (vol/vol. total) 
et le % volumique des gouttelettes. 
0 Le taux de cisaillement y etait de 1217s" 1 . 

Le diametre moyen des gouttelettes (5) est 
fixe a 1 pm. Le taux de polydisper site est de 23%. 
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REVENDICATIONS 

1 - Procede de preparation d'une emulsion 
secondaire constitute de goutteiettes d'une phase A, 
dispersees dans une phase B, A n' etant pas miscible dans 

5 B, au depart d'une emulsion primaire polydisperse de 
formulation identique et constitute de goutteiettes de 
ladite phase A dispersees dans ladite phase B, les 
goutteiettes de 1' emulsion secondaire presentant un 
diametre dans tous les cas inferieur au diametre des 

10 goutteiettes de 1' emulsion primaire, caracterise en ce 
que 1' emulsion primaire de depart est viscoelastique et 
en ce qu'on soumet ladite emulsion primaire de depart a 
un cisaillement controle de telle sorte qu'un meme 
cisaillement maximal soit applique a 1' ensemble de 

15 l'emulsion. 

2 - Procede selon la revendication 1, 
caracterise en ce que la phase continue de l'emulsion 
primaire de depart est viscoelastique. 

3 - Procede selon 1 ' une quelconque des 
20 revendications precedentes, caracterise en ce que la 

viscosite effective de l'emulsion primaire de depart est 
superieure a la viscosite de la phase dispersee A, 
lesdites viscosites etant mesurees a has taux de cisail- 
lement . 

25 4 Procede selon la revendication 3, 

caracterise en ce que la viscosite de la phase continue 
B est superieure a la viscosite de la phase dispersee A, 
lesdites viscosites etant mesurees a bas taux de cisail- 
lement . 

30 5 Procede selon l'une quelconque des 

revendications precedentes, caracterise en ce que le 
cisaillement controle est realise par mise en contact de 
ladite emulsion avec une surface solide en mouvement, le 
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gradient de vitesse caracter isant l f ecoulement de 
l 1 emulsion etant constant dans une direction perpendicu- 
laire a iadite surface solide en mouvement. 

6 - Precede selon 1 1 une queiconque des 
5 re vendications precedentes pour la preparation d'une 

emulsion secondaire monodisperse , caracterise en ce que 

(1) la phase continue de 1' emulsion primaire 
de depart est viscoelastique ; 

(2) la viscosite effective de 1' emulsion 
10 primaire de depart est superieure a la viscosite de la 

phase dispersee A, lesdites viscosites etant mesurees a 
bas taux de cisaillement ; et 

(3) le cisaillement controle est realise par 
mise en contact de ladite emulsion avec une surface 

15 solide en mouvement, le gradient de vitesse caracterisant 
l 1 ecoulement de 1' emulsion etant constant dans une 
direction perpendiculaire a ladite surface solide en 
mouvement . 

7 - Procede selon la revendication prece- 
20 dente, caracterise en ce que la viscosite de la phase 

continue B est superieure a la viscosite de la phase 
dispersee A, lesdites viscosites etant mesurees a bas 
taux de cisaillement. 

8 - Procede selon 1 1 une queiconque des 
25 revendications precedentes, caracterise en ce que 

1' emulsion primaire de depart contient au moins 65% en 
poids de la phase A en dispersion dans la phase B, de 
preference au moins 80%. 

9 - Procede selon 1 1 une q\ Iconque des 
30 revendications 2 et 8, caracterise en ce que 1' emulsion 

primaire de depart ne contient pas plus de 5% en poids 
de tensioactif . 

10 - Procede selon l'une queiconque des 
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revendications precedentes, caracterise en ce que 
1' emulsion primaire de depart est une emulsion de type 

huile-dans-1 ' eau . 

11 - Procede selon la revendication 10, 

5 caracterise en ce que 1'huile est une silicone, de 
preference un polydiorganosiloxane dont les radicaux 
organiques lies au silicium sont choisis parmi des 
radrcaux alkyle en C r C 16 , phenyle, vinyle et l'atome 
d' hydrogene . 

12 - Procede selon la revendication 11, 
caracterise en ce que la silicone est un polydimethylsi- 
loxane . 

13 - Procede selon la revendication 1, 
caracterise en ce que 1' emulsion prrmaire de depart 

15 comprend un ou plusieurs tensioactif s . 

14 - Procede selon 1 ' une quelconque des 
revendications 10 a 13, caracterise en ce que le ou les 
tensioactifs representent de 20 a 40% du poids de la 

phase aqueuse. 

15 - Procede selon 1 ' une quelconque des 

revendications precedentes, caracterise en ce que les 
gouttelettes de 1' emulsion primaire de depart ont un 
diametre variant entre 1 et 100 urn. 

16 - Procede selon 1 1 une quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce que la 
valeur maximale du taux de cisaillement est de 1 a 1.10 s 
s" 1 , de preference de 100 a 5000 s" 1 . 

17 - Procede selon 1 ' une quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce que le 

30 cisaillement est realise a l'aide d'une cellule cons- 
ituee de deux cylindres concentriques en rotation l'un 



t: 



par rapport a 1' autre. 

18 - Procede selon 1 ' une quelconque des 
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revendications precedentes, caracterise en ce que le 
cisaillement est realise a 1 ' aide d'une cellule cons- 
titute de deux plaques paralleles en mouvement oscillant 
l'une par rapport a 1' autre. 
5 19 Procede selon l'une quelconque des 

revendications precedentes, caracterise en ce que le 
cisaillement est realise a l f aide d'une cellule cons- 
titute de deux disques concentriques en rotation 1 1 un par 
rapport a l f autre. 

10 20 - Utilisation du procede selon l'une 

quelconque des revendications precedentes pour la 
preparation d'une emulsion secondaire monodisperse a 
partir d'une emulsion primaire polydisper see . 

21 - Utilisation du procede selon l'une 

15 quelconque des revendications precedentes pour la 
preparation d'une emulsion secondaire contenant moins de 
5% en poids de tensioactif. 
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